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ANOTACE

Disertatni prace je zaméfena na sledovani vybranych vysokoteplotnich mechanickych
vlastnosti intermetalickych sloudenin Fe28Al4Cr s piisadami titanboridu nebo céru,
z diivodu relativné nizkych materialovych nékladi a dobré otéruvzdornosti, odolnost vici
kavitaci, vynikajici odolnosti vii¢i kysliku i sife a jejim slou¢eninam. Na vzorcich byla
provedena tahova zkouSka s vyhodnocenim meze kluzu Rp0,2, meze pevnosti Rm a
taznosti A v rozmezi teplot 20°C az 900°C pro rizné deformaéni rychlosti a na materialu
s pfisadou céru byly zkoumany creepové vlastnosti materialu. Zkousky teceni s pribéznou
méfenou deformaci byly provedeny v rozsahu teplot 500-900°C a napéti 5-280 MPa.
Z vysledkti byly stanoveny hodnoty minimélni rychlosti deformace, napétového
exponentu, aktivaéni energie, doby a napéti do lomu. Struktura byla stanovena pouzitim

optické a elektronové mikroskopie.

Klicova slova : aluminid Zeleza, vysokoteplotni deformace, creep

ANNOTATION

The topic of PhD thesis has been the investigation of selected high temperature
mechanical properties of intermetallic alloy Fe28Al4Cr added alloyed by TiB, or by
cerium, according to its low material costs, good abrasion resistance, cavitation resistance,
excellent resistance to oxidation and sulfidation. The specimens have been tested in tension
tensile test with following the quantities: yield stress Rp0,2, tensile strength Rm and
ductility A, in the temperatures between of 20°C to 900°C, and various strain rates more
evaluated. Creep properties have been investigated in material with cerium as additive.
Creep tests with continuously measured strain have been carried out with temperature
range of 500-900°C, and stress range of 5-280 MPa. Obtained results have been used to
determine the minimal strain rate, stress exponent, the activation energy, time and stress to

rupture. The structure was determined using of optical and electron microscopy.

Keywords : iron aluminide, high temperature deformation, creep properties
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1. Uvod

Zajem o aluminidy Zeleza se datuje od ticatych let minulého stoleti, kdy byla
poprvé zaznamenana vyborna odolnost proti korozi u sloucenin s vice nez 18% Al. Tyto
slitiny maji relativné nizké materialové ndklady, zarucuji tsporu prvki jako Cr, Ni a maji
nizsi specifickou hmotnost nez vysokolegované slitiny Zeleza a niklu. Jejich pevnost v tahu
je porovnatelnd s mnoha ocelemi. Limitovana kujnost pifi béznych teplotach a pokles
pevnosti nad 600°C byly argumenty proti jejich aplikaci jako konstrukénich materialt.
V posledni dobé se vSak ukézalo, Ze zlepSeni taznosti miZe byt dosazeno v tvdfenych
slitinach upravou slozeni a mikrostruktury. Aluminidy Zeleza maji dale dobrou
otéruvzdornost, odolnost vici kavitaci, vynikajici odolnost vici site a jejim slou¢enindm,
proto se predpoklada jejich pouziti napt. na lopatky pro turbiny a kompresory tryskovych
motori, konstrukéni soucasti v letectvi, topné ¢lanky, vymeéniky tepla, vybaveni pro
chemickou vyrobu, pro aplikace v roztavenych solich, komponenty jadernych reaktord,
regeneratorové desky, vyfukové systémy a jiné soucastky spalovacich motorti atd.

Tyto skute¢nosti jsou motivem pro vyzkum, ktery toho ¢asu probihd na katedie
fyziky kovli Karlovy univerzity v Praze a na katedfe materialu Technické univerzity
v Liberci. V jeho ramci vznikla pfedlozena disertacni prace : Vlastnosti slitiny Fe-28Al-

4Cr z hlediska pouziti pri vysokych teplotach.

Zasadni otazkou pfi tomto studiu bylo ziskani materialu definovanych vlastnosti,
ktery by byl pouzitelny jako konstrukéni materidl resp. jako vhodny polotovar. Za takovy
povazujeme materidl s vhodnou strukturou a mechanickymi vlastnostmi. K ziskani
takového stavu je nutné vyuzit tvafeni za tepla pro iniciaci jak dynamické tak i statické
popi. metadynamické rekrystalizace. Z hlediska dostupnosti tvafecich postupii v Ceské
republice (s podminkou moZznosti pracovat s malymi experimentalnimi tavbami do 20kg)
bylo vyuzito moznosti protlacovani trubek za tepla (FERRA a.s., Hradek u Rokycan) a
valcovani za tepla ( Kovohuté, VUK, s.r.o Panenské Bfezany). Vysledny polotovar (trubka,
plech) Ize upravovat tepelnym zpracovanim, piip. vychozi slitinu jejim slozenim (aditiva,

stechiometrie).



V praci se vénuje pozornost jednak teplotni zavislosti rozhodujicich veli¢in Rp0,2,
Rm, A, jednak creeepové odolnosti zkoumaného materialu. V obou pripadech se vysledky
vazi na sledovéni struktury optickou a elektronovou mikroskopii. Motiv pro tento vybér
mefent je dvoji:
e studium podminek pro vyrobu polotovart z aluminidi tvafenim za tepla

e zjiStovani podminek pro pouziti aluminida Zeleza pii vysokych teplotach.

Vybér studovaného materialu, ktery je modifikaci zakladni verze Fe-28Al-4Cr
saditivy Ce a TiB; byl dan pfedbéznymi pokusy [1,2,3,4], u kterych byla ovéfena
prijatelna tvafitelnost a taZnost pti pokojové teploté.

Cilem prace bylo ovéfit moznost vyroby aluminidu Zeleza (tj. odlévat a tvéfet)

v Ceskych podminkdch tak, aby zkoumany materidl mél srovnatelné vysokoteplotni

vlastnosti v porovnani s aluminidy pouzivanymi ve svété.



2. Vlastnosti slitin na bazi Fe;Al

2.1 Struktura fazi aluminidu Zeleza v okoli slozeni Fe;Al

Intermetalick4 sloucenina, (téZ intermetalickd faze nebo intermetalikum) je slitina,
jejiz struktura je uspofadand. Jedna se o uspofddany tuhy roztok, ktery vznika

z neuspofadaného pfi stechiometrickém slozeni a pii ur¢ité teploté. Krystalovéa struktura

intermetalik souvisi s velmi silnou ¢asteéné homoepolarni vazbou mezi nestejnymi atomy.
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Obr. 1 Fazovy diagram Fe — Al [5]

Fazovy diagram binarniho systému Fe-Al obsahuje fadu intermetalickych fazi,
z nichz z hlediska praktického jsou zajimavé : tuhy roztok o a uspofadané struktury B2 a
DO0;. V okoli stechiometrického slozeni Fe;Al nabyva slitina riznych struktur v zavislosti
na teploté¢ a slozeni. Jsou to neuspofadany tuhy roztok hliniku v Zeleze (a-ferit) pii
vysokych teplotach a dvé usporadané faze (D03 a B2) pfi teplotach nizsich. Sledujeme-li
fazovou strukturu pii stechiometrickém sloZeni od vysokych teplot k niz§im je sled oblasti:
neuspofadany tuhy roztok (a), FesAl snedokonalou uspofddanou strukturou B2, dvé

dvoufazové oblasti o+ D03 a a+B2 a uspofadany Fes;Al se strukturou DO05. SloZeni slitiny



se upravuje do nestechoimetrického slozeni Fe-28at.%Al, aby se odstranily nadbyte¢né
fazové transformace pies dvoufazové oblasti. To zajistuje jednoduchou situaci
s rozhodujicim fazovym piechodem v pevném stavu D05 <> B2 [5]. Teplota transformace

(Tc) mezi strukturami B2 a DO ve stechiometrickém slozeni FesAl je pfiblizné 550°C.

Usporadané krystalové struktury D03 a B2, jejichZ zakladni buriky jsou na obr. 2.,
vychazeji z prostorove stfedéné krychlové struktury. Miizka B2 ma ve stiedu krychle atom
hliniku a vrozich atomy Zeleza. Jedna se o prinik dvou prostych krychlovych mfizi
obsazenych Zelezem a hlinikem s miizkovym parametrem a,. Elementarni burika D03 je
slozena zosmi elementarnich bunék B2 se stfidavym umisténim atomi Fe a Al

v prostorove stiedéné poloze, s miizkovym parametrem a, =2a, (B2) [5].
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Obr. 2 Zakladni burika struktury B2 a D05 [5]

V usporadaném stavu B2 je kazdy atom A obklopen osmi nejbliz§imi atomy B a
naopak. Plocha, podél niz je toto usporadani nejblizSich sousedti naruSeno, se nazyva
antifazové rozhrani (APB). Tato rozhrani rozdéluji nadmfizku na domény. V Fe,Al existuji
nad teplotu T¢ domény B2, pfi podchlazeni pod tuto teplotu dochazi ke vzniku jemnéjsich
domén DO uvniti diivéjsSich domén B2.

Zpusob a pribéh deformace v aluminidech Zeleza zavisi na slozeni, teploté a stupni
uspofadanosti rozlozeni atomi. Ve stechiometrickém Fe;Al je hlavni skluzovy systém
{110} <111> a deformacni chovéni ve strukture DO; je urCovano pohybem &tyinasobng

rozitépenych superdislokaci, a ve struktufe B2 dvojnasobné roz§tépenych superdislokaci

(6].
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2.2 Mechanické vlastnosti

2.2.1 Teplotni zavislost mechanickych vlastnosti

Mechanické vlastnosti aluminidii Zeleza jsou velmi citlivé na mnoho faktort, mezi
nez patii obsah Zeleza (stechiometrie), uspotradani (typ, mnozstvi, velikost usporadanych
domén), tepelné zpracovani, teplota deformace, slitinové prfisady, prostiedi,
mikrostruktura. Pfi  pokojové teplot¢ mez pevnosti vtahu dosahuje maxima blizko
stechiometrického slozeni Fe;Al (obr. 3). Podobny trend byl pozorovan i u tvrdosti [5].
Divod pro vyssi pevnost je mnohem vy3si stupenl usporadani DO; pfi tomto sloZzeni. APB
slouzi jako bariéry pohybu dislokaci. Superdislokace D03, obtizn¢ prekonava APB

$plhanim nebo pii¢nym skluzem. To pfispiva ke zvySeni hodnot meze pevnosti [5].
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Obr. 3 Prubéh meze pevnosti v zavislosti na obsahu hliniku [5]

Maximum meze pevnosti v zavislosti na teploté pro vétSinou pouzZivané binarni
slitiny s 28at% Al lezi blizko pfechodové teploty D0;-B2 (~550°C). Tato skute¢nost se
popisuje jako anomalie skluzového napéti (obr. 4). Na obrazku jsou zavislosti pro
materialy sriznou strukturou (B2 a DO0j), které lze pfipravit riznym  tepelnym
zpracovanim. Procesy pfi nizkych a vysokych teplotich byly interpretovany na zaklade

rozboru interakci dislokaci pomoci TEM. Deformace v DO0; je fizena pohybem



superdislokaci s Burgersovym vektorem <111>, které jsou vzdy tvofeny skupinou Ctyf

dislokaci 4'/4 <I11> [6]. Pro B2 jsou superdislokace slozeny ze dvou dislokaci
a,/2 <111>. Skluz v obou piipadech probiha na skluzovych rovinach {110}. Pfi niZ3ich

teplotach (do 350°C — struktura D03) mez kluzu klesa s rostouci teplotou.
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Slitina 85 — Fe-28%A1-5%Cr-1%Nb s 0,5%Si a 0,5%B
Slitina 91 — Fe-28%A1-5%Cr-1%Nb s 1%Si a 0,5%B
Slitina 92 — Fe-28%A1-5%Cr-1%Nb s 2%Si a 2%B
Obr.4 Zavislost meze kluzu na teploté pro slitiny s 28at%Al [6]

Pii vzrustajicich teplotach (350 az 600°C) mez kluzu roste s rostouci teplotou. To
se pri¢ita tomu, Ze se vytvareji pfekazky procesem popsanym napf. Morrisem [6]. Pfi
teplotach vyssich nez 600°C mez kluzu klesa s rostouci teplotou. Bylo ovéfeno, Ze dochazi
k pohybu dislokaci s Burgersovym vektorem <001> [6]. Nazory na nartist meze kluzu ve
stiedni oblasti teplot se dosud rzni. Pivodné byl tento nérist spojovan pouze s prechodem
uspotadani D05 <> B2 [6]. Morris et al. [6] pfedpokladaji, Ze ¢ast superdislokace <111> se
$plhanim muze premistit do jinych rovin typu {110} a stane se piekazkou pro skluz

zbyvajicich superdislokaci <111>.
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2.2.2 Kiehky lom

Pro Fe;Al je charakteristicka omezena taznost a kiehky lom pfi pokojové teploté a
nizkych teplotach. Typické hodnoty prodlouzeni pii pokojové teploté jsou mensi nez 10%.

—obr. 5. S rostouci teplotou taznost narista na hodnoty umoziiujici tvafet material za tepla.
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Obr. 5 Zavislost taznosti na teploté [5]

U aluminidu Zeleza se pii pokojové teploté pozoruje interkrystalicky lom (obr. 6).
Jeho pfi¢inou je mala pevnost podél hranic zrn a vysoké hodnoty skluzového napéti.
S rostouci teplotou jeho hodnoty klesaji a lomové plochy pfi poruseni obsahuji i

transkrystalické partie [5].

Podobny material tomu, ktery byl studovan v této disertatni praci, byl zkouman
vpraci [7]. Autofi zkoumali lomovou morfologii ve tfech teplotnich oblastech : teplota
okoli (20°C), oblast uspofadané struktury D03 (200-520°C), oblast uspofadané struktury
B2 (550-700°C). Lomova plocha télesa poruseného pii pokojové teploté méla charakter
kiehkého lomu. Pfi lomu casto dochazelo k interkrystalické dekohezi soudasné
s porudenim jednotlivych zrn transkrystalickym lomem (obr. 6a). V oblasti D03 (200-
520°C) doslo ke snizeni podilu interkrystalického lomu a zvySeni podilu transkrystalického
lomu. ZvySovani teploty vedlo ke vzniku vyraznych trhlin na lomové plose (obr. 6.b ).
Lomova plocha v oblasti B2 (550-700°C) se vyrazné¢ méni od predchozich oblasti. Plocha
méla charakter transkrystalického tvarného lomu. Se zvySujici se teplotou se podil fazetek
znaéné zmensoval a zmen3ovalo se 1 mnozstvi trhlinek. U vzorku deformovaného pri
700°C méla cela lomova plocha tvarny charakter se zietelnou plastickou deformaci a na

lomové ploge se jiz nevyskytovaly zadné trhliny (obr. 6¢) [7].



Lom je z velké ¢asti podminén interakci s okolnim prostiedim. V zasadé se jedna o
interakci:
A) pozitivni s kyslikem v ovzdusi, pfi ¢emz se vytvafi ochranna vrstva Al,Os

B) negativni s vodni parou, pfi niZ vznika vodik, to vede k tzv. vodikové kiehkosti.

a) Prevazné interkrystalicky lom b) Vyrazny podil transkrystalického

pii pokojové teploté lomu o pfi 520°C
i . AR o A

¢) Tvarny lom pozorovany pii teploté 700°C

Obr. 6 Lomové plochy aluminidu Zeleza Fe28 Al4Cr [7]



Vysledky testi vlivu prostfedi na mechanické vlastnosti jsou v Tab. 1 [8]. Pfi
zkousSce na vzduchu maji slitiny taZnost 4,1%, ktera vzriista na 12,4% pii zkouSce ve vakuu
piipadné v kysliku. To ukazuje, Ze nékteré druhy plynii ve vzduchu zpiisobuji zkiehnuti a
kdyz se jejich vlivu vyhneme, taznost se zlepsi. Jako €inidlo zpusobujici zkiehnuti byla
identifikovdna vodni para. Jak je uk4zano v Tab.1, zkouska ve vodnich pardach méa podobné
acCinky jako zkouska na vzduchu. Pro Fe;Al je maximum taznosti dosazeno bud’ v kysliku
nebo ve vakuu. Dobra taznost ziskana v suchém kysliku ukazuje, ze vy3si obsah kysliku

podporuje rychlejsi tvorbu oxidu, které puisobi jako bariéra proti vodnim param [8].

Tab. 1 Plasticita aluminidi Zeleza pfi pokojové teploté v zavislosti na vybéru

prostiedi pii zkousce.

Taznost | Mez kluzu | Mez pevnosti
[%] [MPa] [MPa]
Vzduch 4,1 387 559
Vakuum (1x10™ Pa) 12.8 387 851
Kyslik (6,7x10%Pa) 12,0 392 867
Ar+4%H, (6,7x10"Pa) 8,4 385 731
Vodni para (67 Pa) %] 387 475

Mechanismus, ktery se predpokladal pro tento typ kiehkosti, je podobny tomu,
ktery byl pozorovan u hliniku a jeho slitin. Ma se za to, Ze kichkost je zpisobena

chemickou reakci
2 Al + 3 H,O - AlLO; + 6H : (1)

ProtoZe slitiny aluminidi Zeleza obsahuji relativné velké koncentrace hliniku,
predpoklada se, Ze hlinik reaguje s molekulou vodni péary za vzniku oxidu hlinitého a
atomarniho vodiku, ktery zptsobuje vodikovou kiehkost ve vrcholcich trhlin, kde vznikaji
cerstvé povrchy diky koncentracim napéti. Tabulka 1 ukazuje, Ze mez kluzu je necitliva ke

zkusebnimu prostiedi.
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2.2.3 Vliv tepelného zpracovani na mechanické vlastnosti

Taznost muze byt zlepsena také tepelnym zpracovanim. V Tab. 2 jsou shrnuty
mechanické vlastnosti pfi pokojové teploté pro nékolik slitin Fe;Al v zavislosti na
tepelném zpracovani. Z tabulky je patrné, ze Zihanim, zptisobujicim vznik usporadani B2,
lze ziskat lepSi mechanické vlastnosti nez pro strukturu D0;. Vysledky tahové zkousky
ukazaly, Ze taznost je az 2x veétsi pro zihani pii 750°C pro vSechny zkoumané aluminidy

Zeleza. Zihani pfi 850 a 750°C a ochlazeni v oleji, zptsobilo zvyseni taznosti, které lze

piicist faktoram:

A) pii chlazeni olejem zistava olej v trhlinkach a tim minimalizuje penetraci

vodiku pii deformaci

B) tepelné zpracovani pii 700-750°C a nasledné rychlé ochlazeni maximalizuje

uchovani struktury B2 a minimalizuje mnozstvi D0 struktury, kterd je kieh¢i [5].

Z tabulky 2 lze vycist, Ze pro zlepSeni taznosti je vhodné material zihat pii teplotach

700-750°C.

Tab. 2 — Vliv tepelného zpracovani na mechanické vlastnosti [5]

1h/850°C + 5-7dni pii 1h/750°C, vzduch a olej
500°C, vzduch
DO, B2
Mez Mez
Pevnost | Taznost Pevnost | Taznost
kluzu (MPa] o kluzu 'MPa]
a () MPa %
[MPa] [MPa] b
Fe-28Al 279 514 3,1 434 716 8,0
Fe-28Al-4Cr 228 554 8,2 382 752 14,6
Fe-28Al- 5Cr-0,1Zr-0,05B 312 546 T 480 973 16,4
Fe-28Al-5Cr-0,5Nb-0,2C 320 679 7,8 384 930 16,9
Fe-28A1-5Cr-0,5Nb-0,5Mo-
379 630 5,0 589 965 10,2
-0,1Zr-0,2B
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2.2.4 Vliv ternarnich primési

Ternarni pfimési, jak intersticidlni tak substitu¢ni, zpisobuji zmény pfedevSim
mechanickych vlastnosti aluminidii a nékteré ovliviuji kritickou teplotu Tc. Vhodnym
pouzitim pfimési mizeme potlacit kiehkost pii nizkych teplotach a zlepsit tvafitelnost pii

pokojové teploté — Tab. 3 [8].

Tab. 3 - Vliv legujicich prvki na vlastnosti Fe;Al [8]

tibgn Mool tiet Mez Pevnost | Crepova Teplota | Oxida¢ni
kluzu |pii HT  |odolnost’ |B2«>D0;"|odolnost’
Prvky tvorici precipitaty
Nb — W T s ™ —— —
Cu W i \ — —
i W ) il k) —_ —
Zr W W — = i
T ) o e = =
T ) o JF i R
Prvky tvorici tuhé roztoky
Cr \) T 2 1 — —_ ——
Ti — W i 1 i ) \
Mn — \J W i — 0 —
Si — W W 1) i —
Mo \ 1 \ 1) i 1 Lt
W — — — — — W
Ni W ) Tk S =0

J - klesajici t¢inek, T — rostouci uéinek, — zna&i zadny vliv piimesi
kazda sipka odpovida jednomu odkazu

(*) - zkoudeno do lomu pii 593°C a 207MPa

(") - stoupd nebo klesa od 540°C

(©)— zkoudeno pii 800-816°C, 240-500 hod v laboratornich podminkéch
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Chrom

Obsah chromu je vhodny do 6at%. Vytvafi tuhy roztok v miizi Fe;Al a pozitivné
ovlivigje tvoteni oxidi. Vysledkem je zvySeni taZnosti za pokojové teploty. S rostoucim
obsahem Cr se zvySuje odolnost proti oxidaci a naopak slitina obsahujici vice nez 2%Cr je
méné odolna proti sulfidaci [9]. Chrom zvy3uje teploty fazovych prechodi a stabilizuje
struktury B2 a DOs [8,10]. Pfiznivou vlastnosti je zvySeni svafitelnosti materialu [5].

Pridani 2-6% chrému zptisobuje zdvojnasobeni taZnosti pfi pokojové teploté — Tab.4 [8].

Tab. 4 - Mechanickeé vlastnosti slitiny Fe28Al v zavislosti na obsahu Cr [8]

Vlastnost Fe-28%Al | Fe-28%A1+2%Cr | Fe-28%Al1+4%Cr | Fe-28%Al+6%Cr
208€
Mez kluzu [MPa] 279 247 228 232
Pevnost [MPa] 514 638 553 533
Taznost [%] 4.7 9,4 8,2 8,4
600°C
Mez kluzu [MPa] 345 349 347 358
Pevnost [MPa] 383 401 409 415
Taznost [%] 33 43 32 34

Mechanismus, jak Cr ovliviiuje taznost pii pokojové teplote, byl studovan na sliting
Fe28Al. Bylo pozorovano, ze s pfimési Cr je transkrystalicky lom doprovazen ur¢itym
stupném interkrystalického lomu, coZ ukazuje, Ze Cr zvySuje St€pnou pevnost a Casteéné

potlacuje Stépny lom [8].

Tabulka 5 ukazuje vysledky tahovych zkouSek na vzduchu pfi pokojové teploté pro
Fe-28Al1 a Fe-28A1-4Cr jako funkci teploty zpracovani. Chrom zptsobuje sniZeni meze
kluzu. V1iv Cr na transformaci D0; <> B2 byl zjistovan pomoci rentgenové difrakce, ktera

ukazala, Ze po zakaleni z oblasti B2, chrom stabilizuje B2 strukturu az do pokojové teploty

[8].




Tab. 5 - Vliv tepelného zpracovani na mechanické vlastnosti Fe;Al a Fe;Al+Cr na vzduchu

pfi pokojové teploté [8]

Fe-28Al Fe-28A1-4Cr
Tepelné€ zpracovani | Mez Mez
Pevnost | Taznost Pevnost | TaZnost
kluzu (MPa] o kluzu 'MPa] (%]
d % a 0
[MPa] ; [MPa]
1/900°C+2/700°C 398 587 4,3 199 433 7.8
1900PCHI6002C | 277 551 5,6 196 423 1.2
1/850°C+96/500°C | 285 466 3,6 248 461 70

Cér

ZlepSeni taznosti a zvySeni vysokoteplotni pevnosti bylo rovnéz dosazeno
mikrolegovanim cérem - Tab.6 [11]. Hlavni mikrostrukturni zmeéna zplsobena
mikrolegovanim cérem se projevila ve zjemnéni zrna (obr.7a). Piisada Ce do slitin na bazi
Fe;Al ma za nasledek tvorbu precipitatii, zejména u hranic zrn (obr.7b). Prisada Ce zvysila
na povrchu vzorku podil oxidi hliniku Al;O5 a chrému Cr,0; za soucasného snizeni podila

oxidu zeleza Fe,0O;. Vznik oxidl hliniku a chrému na povrchu vzorktl vyrazné omezuje

difuzi vodiku do slitiny.

by . 5 o Nosy
> " -
4 v
s 4 i ‘- . L
" F i

a) struktura hranic zrm b) precipitity s obsahem Ce

Obr. 7 Rekrystalizovana slitina Fe28A12Cr0,05Ce [11]
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Obr.8 Lomové plochy slitiny Fe28A12Cr0,05Ce [11]

Oproti piisadé Cr, kterd meéni transkrystalicky lom binarni slitiny Fe28Al na
smiSeny lom transkrystalického a interkrystalického charakteru, pfisada Ce zpusobuje, Ze
lom pi1 pokojové teploté je transkrystalicky s malym podilem tvarného lomu. Pti 600°C
vykazuji slitiny s pfisadou Ce tvarny lom - obr.8. Mechanismus ptisobeni céru neni dosud
plné pochopen. Predpoklada se, Ze cér zabranuje necistotdm usazovat se na hranicich zrn a

zpeviiuje atomové vazby [12].

Tab. 6 - Vliv piisady céru na mechanické vlastnosti slitin na bazi Fe28Al pii pokojové

teploté [11]

Slitina Rp0,2[MPa] Rm[MPa] Taznost[%]
Fe28Al 410 549 4,5
Fe28A10,05Ce 497 970 14,3
Fe28AI2Cr 462 900 13
Fe28A12Cr0,05Ce 645 1134 18,9

Borid titanu

Vliv titanboridu na vlastnosti aluminidu Zeleza Fe;Al byl sledovan v Oak Ridge
National Laboratory (ORNL) a Pratt and Whitney (P&W). Polotovary byly tvafeny na
plech opakovanym valcovanim pii 650°C az 1000°C. Studium materialu pomoci

transmisni elektronové mikroskopie ukézalo, Ze CasteCky TiB, jsou tvaru ty¢inek,
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s rozmé€ry od 0,4 do 2 pm a jsou dobie rozptyleny v materidlu [8]. Pro srovnani bylo

nékolik slitin téZ pfipraveno praskovou metalurgii.

Pfisada titanboridu umozfiuje zvysit pevnost a taZnost slitiny. Slitiny FesAl
obsahujici pfisadu TiB, vyrobené praskovou metalurgii (protlaovani za tepla) mohou po
termomechanickém zpracovani dosahnout taZnosti 15 aZ 20% pfi pevnosti v tahu 965 MPa
(obr 9). Bylo zjiSténo, Ze zm&ny zpeviiovacich a tvafecich podminek a pouziti jemnéjSiho
praSku zpisobily zmény mikrostruktury, které byly shledany hlavnim divodem pro
odlidnosti v pevnosti a taznosti. Obecné jemnozrnng&jsi struktury davaji lepsi kombinaci
mechanickych vlastnosti [8].

Byly zkoumany G¢inky termomechanického zpracovani na mikrostrukturu slitiny.
Bylo zjidténo, Ze stupen rekrystalizace ma silny vliv na taZnost: ¢aste¢né rekrystalizovany
vzorek mél taznost 11 %, ale taznost rekrystalizovaného byla pouze 3 %. Rekrystalizace
(teplota 850°C a doba 1 hod) méni zpisob lomu z pfevazné transkrystalického na
interkrystalicky. Maximalné pfiznivy G¢inek na taZnost byl zaznamenan s pfisadou 2 hm.

% TiB2, nad touto koncentraci se taznost jiZ zmen3uje [8].

Mez kluzu Rp0,2 prudce klesa se zvySenim obsahu Al nad 25 %, jak ukazuje obr.
10. Pfisada TiB; slitinu zpeviiuje a prokazatelné zpusobuje té¢Z zjemnéni zrna [12].

1200
1000 = ;
a 800 -
£ |
o |
=] |
& 600 i
3
3
L
8 400
=
| _Rekrys. slitina | h i
200 1 | ___vaicov. slitina |
Fe3Al + TiB2
0 o= ——— v S - r e
0 100 200 300 400 500 600 700 800
Teplota [°C]

21




1400

| 1200 1 ST Rt __\
T 1000 - \
)
=
& 800 -
>
B
g 600 -
¥ 400 - \——Vaicov. siitina |
——Rekrys.slitina |
— Fe3AI+TiB2 |
200 - : —— ! ar ‘
|
0 T T Ll L] Ll T T T :
E 0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 |
Teplota [°C] ‘
b)
= e Rt s R R s o
70 -
| —Rekrys. slitina’
80 4 | ——Valcov. slitina / \
| Fe3Al + TiB2 ‘\--\
i 50 A ] = > .
| .
2 40 -
—
-8
| ’E 30
| h =
i l
' 20 A |
10
0 Ll L L T
0 200 400 600 800 1000 |

Teplota [°C]

c)

Obr. 9 Mechanické vlastnosti aluminidu Zeleza Fe;Al s piidavkem TiB; a bez néj
ziskanych praskovou metalurgii nebo pfipravenych tavenim a vélcovanim pfi 650 a

1000°C a) mez kluzu, b) mez pevnosti, ¢) taZznost [8].
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Castice TiB, navic zplisobuji posun teploty rekrystalizace ze 650 na 1100 °C, coZ
znamend, Ze tvafené materialy si po expozici pii 1000 °C zachovaji takovou plasticitu,

kterou mely pfi pokojové teploté [12].

Slitina Fe3Al, ktera obsahovala 24 % az 30 % Al a piisadu TiB; do 0,5 hm. %, byla
vyrobena obloukovym tavenim pod argonem a elekrostruskovym pietavenim do 500-ti
gramovych ingotd. Material byl homogenizovan pii teploté 1000 °C po dobu 5 hodin a
dale valcovan za tepla, pii 600 - 1000 °C, do 0,76 mm silnych plechii. Slitina obsahovala
24 % az 30 % Al a prisadu TiB; do 0,5 hm. %.

Tyto slitiny mély protahla zrna, uzsi nez 50 pm, velikost zrna po rekrystalizaci byla
60 pm, struktura zrn byla stabilni dokonce i za vysokych teplot (1000 °C). Rozptyleni
TiB, bylo G¢inné pro zpomaleni rustu zrna v téchto slitinach. Ac¢koli byl TiB, rozptyleny,

zvySil pevnost 1 taZnost, zatimco zplsob lomu byl zménén z transkrystalického na
interkrystalicky [8].
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|..tvafena slitina Fe;Al, vyrobena praSkovou metalurgii;  2..rekrystalizovana Fe;Al,
vyrobena praskovou metalurgii; 3...slitina jako (1) + TiBy; 4...rekrystalizovana Fe;Al (24
% Al) + TiB, v litém stavu; 5... rekrystalizovana FesAl (28 % Al) + TiB, v litém stavu:
6... rekrystalizovana FesAl (30 % Al) + TiBy v litém stavu

Obr. 10 Zavislost skluzového napéti riiznych slitin FesAl na teploté [8]
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DalSi ¢asté pFisady, které se pouZivaji pro zlepseni vlastnosti intermetalik
- Bor

Pritomnost boru vede ke vzrastu taznosti nezavisle na prostiedi, zpusobuje zménu
lomu z prevazné mezikrystalického lomu na transkrystalicky. Tento jev se vice projevuje
u vyssich deformacnich rychlosti (>1s™). Tyto vysledky byly ziskany pro ptimés 0,05%
boru [5].

- Molybden

Pfimés molybdenu zvySuje teplotu fazového piechodu B2 - D0s-obr.11 [10]. Toto
plati zhruba do 6%Mo, coz je mez jeho rozpustnosti v Fe-Al. Molybden zpusobuje
zlepSeni vysokoteplotnich vlastnosti Fe;Al. Molybden zptsobuje zjemnéni zrna [13].
S rostoucim obsahem Mo klesa taznost za pokojové teploty, proto lze nejvhodnéjSich
mechanickych vlastnosti pii pokojové teploté dosahnout vhodnou kombinaci Cr a Mo.
Pfidani molybdenu a niobu v kombinaci s malym mnozstvim zirkonu zpusobuje zvySeni

creepove odolnosti a doby do lomu aluminidu Zeleza [5].
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Obr.11 Teplotni zavislost mikrotvrdosti v Fe3Al s pfisadou Ti, V, Cra Mo [10]



- Méd’

Meéd' byla jednou z nejdfive zkoumanych ternarnich primési, jako stabilizator
struktury DO3. U této piimési se doufalo, Ze pietvoi slitinu na mnohem tazn&ji strukturu
L1, (kubicka plosn¢ stfedéna miizka), coz se viak neprokézalo. Méd' zvy3uje mez kluzu a

tvrdost, ale zplisobuje zkiehnuti v disledku tvorby precipitati sekundarni faze [8).

- Kremik a titan

Pridavky Si a Ti zvySuji prechodovou teplotu Tc slitiny, ¢imZ se vyrazné zvysuje
jeji pevnost za vySSich teplot. Substitu¢ni atomy Si v mfiZce nahrazuji atomy Al, atomy Ti
nahrazuji nékteré atomy Fe [9]. ProtoZe Si zvySuje kiehkost slitiny, vétinou se tato pfisada

nepouziva [13].

- Uhlik

Zvysuje taznost pii pokojové teploté a lomovou houzevnatost [14]. Zpoc¢atku byl
povazovan za prvek, ktery zplisobuje kiehkost intermetalickych slitin. ZvySeni meze kluzu
je docileno jednak zpevnénim tuhého roztoku intersticidlnim uhlikem a jednak

precipita¢nim zpevnénim precipitaty Fe;AlC.

2.3 Nékteré aspekty deformace pri vysokych teplotach
2.3.1 Creep

Proces te¢eni je pfedmétem rozséhlého vyzkumu, protoZe soucasny rozvoj techniky
vyzaduje materialy s vysokou odolnosti proti deformaci a poruSeni pfi dlouhodobém
namahani pii vysokych teplotach.

Teéeni je definovano jako pomald plastickd deformace materidlu vyvolana
dlouhodobym piisobenim konstantniho napéti a stalé¢ teploty. K te¢eni dochdzi pfi napéti,
které je mensi nez mez kluzu, ziskana statickou zkouskou pfi dané teploté. Vztah mezi

plastickou deformaci ¢ ,, napétim o a Casem t 1ze vyjadfit zavislosti

pl?
e, =1() (o = konst) (7)
Teplota, pfi které nastava teceni, je T=20,5T,, kde 7, je teplota taveni kovu.

Rychlost tec¢eni je tim vétsi, ¢im je vy3si teplota a pusobici napéti.
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Teceni, jako d¢j casové zavisly, se zobrazuje zavislosti deformace na Case, ).
kiivkou teceni pfi danych podminkach. Uplna kfivka teceni se skladd ze tii

charakteristickych usek?.

Usek I. Pfedstavuje primarni, resp. ptechodové tecent, vyznalujici se ze zacatku
velkou a postupné zmenSujici se rychlosti teteni. V této oblasti se projevuje vliv

deformacniho zpevnéni, které zpiisobuje pokles rychlosti tecen.

Usek II. Pfedstavuje linedrni, resp. ustilené teceni, vyznalujici se konstantni

minimalni rychlosti teceni.
Zavislost stacionarni rychlosti te¢eni na teploté se vyjadii Arrheniovym vztahem

&, = A-exp(—%) ; (8)

kde Q je aktivacni energie plastické deformace,
R — plynova konstanta
T —teplota

Usek III. Piedstavuje tercialni, resp. urychlené tedeni, vyznacujici se postupnym

vzrustem rychlosti teCeni a kon¢i lomem [15].

V oblasti teplot do teploty 0,5T (teploty tani), v tzv. podcreepové oblasti, klesaji
hodnoty Rp0,2, Rm a rostou hodnoty A a Z. Jako vypoCtova kritéria pro tuto oblast slouzi

hodnoty mechanickych vlastnosti ziskané tahovou zkouskou pfi pfislusné teploté.

V oblasti teplot nad teplotou 0,5T;, vtzv. oblasti teCeni, dochazi k vyraznému

teceni, které se prakticky posuzuje mimo jiné témito kritérii:

Kdyz je pfi teceni rozhodujici poruSeni, posuzuje se odolnost materialu proti
poruseni pii te¢eni podle meze pevnosti pfi teCeni. Mezni pevnost pfi teceni predstavuje
napéti, které pii dané teploté¢ zplsobi porueni za stanoveny Cas. Toto kritérium se
oznatuje Ryp. Uplatiiuje se pfedevsim pro potrubi a tlakové nadoby tepelnych zafizeni

v energetice, chemickém a hutnickém primyslu, v motorech apod.

Kdyz je pfi teCeni urdujici velikost plastické deformace, materidl se posuzuje
z hlediska odolnosti proti deformaci pfi te€eni a jako kritérium se pouzije mez te¢eni. Mez
te¢eni je napéti, které zptisobi pfi dané teplot¢ stanovenou trvalou deformaci za stanoveny

¢as. Oznacuje se Ry. Pouziva se v pripadech, kdy zména rozméru ¢asti zptisobena te¢enim
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materidlu mohla béhem dlouhodobého naméhéni dosahnout kritickou hodnotu a zpusobit

funkéni poskozeni zafizeni. Zejména se jedna o lopatky turbin, kompresory apod. [15].

Znalosti o creepu aluminidii Zeleza lze shrnout takto: vétsina méfeni byla provedena
ve fazové oblasti B2. Creepova odolnost binarni slitiny Fe;Al je mala, coZ lze pfisuzovat
snadnému lomu podél hranic zrn vlivem tahového napéti [16,17]. Pfidanim legujicich
prvka [18-20] jako Nb, Mo, Zr, a W lze prodlouzit dobu do lomu a snizit minimélni
creepovou rychlost. Pro uvedené komplexni slitiny [20-22] je moZné zlepsit creepovou
pevnost zménou podminek tepelného zpracovani. Zlepseni bylo také dosazeno piitomnosti
precipitati.

Tab. 8 - Shrnuti creepovych parametrti [22,23]

Slitiny n Q [kJ/mol]
B2

Fe-27,6Al (873-948K) 27-34 375

Fe-28,7A1-2,5Cr (873-948K) 35-3% 325

Fe-27,2A1-3,6Ti (898-948K) 3.4-37 375
D0,

Fe-27,6Al1 (753-813K) 45-5.0 276

Fe-28,7A1-2,5Cr(773-813K) 53-3.6

Fe-27,2A1-3,6Ti(823-873K) 4.0-43 217

V posledni dobé se creepem slitin na bazi Fe;Al zabyvali R.S.Sundar a kol [22,23],
a to v obou fazovych oblastech B2 a D03. Pouzili pfi tom metody vtla¢ovani indentoru
v rozsahu tlaku od 100 do 500 MPa. Z hodnot n a Q zjiSténych pfi creepovych testech
(Tab. 8) usuzuji, ze pii nizkych napétich je creep kontrolovan viskoznim skluzem
dislokaci, Kromé elastické interakce mezi pifimésovym atomem a dislokaci
v neuspofadanych systémech se v uspofadanych systémech uplatiiuje tfeni spojené
s uspofadanim, a defekty spojené s odchylkami od stechiometrie. Pozorované aktivacni
energie ve fazovém poli B2 jsou blizko k hodnotam aktiva¢ni energie dif. atomt Al v B2
fazi FesAl. Hodnoty jsou stéZi porovnatelné sdalSimi daty, jelikoz autofi pouzili

nestandartni podminky béhem testu.

Méieni creepu na slitiné Fe3Al provedli McKamey a kol. [20,21], ktefi studovali

chovani slitiny Fe-28 Al-5Cr s piisadami Mo, Nb, Zr, C a B. Prokazali, Ze creepové pevnost
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je siln¢ zavisla na mikrostruktufe. Creepovou odolnost této slitiny lze zlepsit rozpoustécim
zihanim pfi 1150°C  a naslednym ochlazenim na vzduchu. Zpevnéni bylo zpiisobeno
jemnymi precipitaty Nb a Zr v matrici a podél hranic zrm. Lepsi vysledky byly dosazeny u
vzork, které byly ochlazeny v oleji po rozpoustécim Zihani. Ziskali pfitom extrémni
hodnoty napétového exponentu n (10-20) a hodnoty aktivacni energie Q byly 350 a 590

kJ/mol pro zkousky teCeni (200-250MPa) pii 600 a 650°C. Minimum rychlosti te¢eni bylo
mezi 10® - 107%™,

2.3.2 Superplasticita

Superplastické chovani se vét§inou pozoruje u materiald s pravidelnym jemnym
zrnem a velikosti menSi nez 10 um. Superplasticita intermetalickych latek byla poprvé
pozorovana v roce 1987 ve slitinach Ni;Al [24] a od té doby byla zjisténa u mnoha rizné
usporadanych slitinach jako Ni;Si, TiAl aj. Maximalni taznosti byly sledovany v Sirokém
rozsahu — napt. A = 710% ve slitiné Ni-Si-V-Mo [25], 160% v jednofazové slitiné NizAl
[26], 1350% ve slitiné Ti-Al-Nb-V-Mo [27]. Superplastické chovani bylo vétSinou
pozorovano pii velmi vysoké teploté (vétSinou blizko 0,9 T;) s parametrem rychlostni
citlivosti napéti m vrozsahu 0,4+1 [25, 26, 27]. Slitiny FeAl a Fe;Al se lisi od
intermetalickych latek vySe zminénych v dulezitém bodé¢, projevuji totiZ superplastické
chovani pfi velikosti zrna vétsi nez 100 pm. Maximalni taZnost je obvykle pod 300% a
parametr rychlostni citlivosti napéti m ~ 0,3 [28-31].

Nedavna méfeni superplasticity hrubozrnné slitiny (s velikosti zrna 150 pum) Fe;Al
provadéli Gao a kol [32], ktefi zkoumali slitinu Fe-28,9A1-5Cr-0,5Nb-0,01C. Dosahli
maximalni prodlouzeni 254% pfi 850°C pii pocate¢ni rychlosti deformace 8.4x10* s,
hodnotu parametru m = 0,35 pii 850°C. Tato hodnota je blizko k hodnotam ve slitinach
Fe;Al [28-31]. Struktura deformovanych vzorki se vyznacovala subzrny s malothlovymi
hranicemi a vysokou hustotou dislokaci uvnitf subzrn. Autofi pfedpokladaji, Zze

k deformaci dochazi pohybem dislokaci a ne skluzem podél zrn [32].
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2.4 Vyroba slitin na bazi aluminidu Zeleza

Vznik Fe;Al ze zakladnich prvki Zeleza a hliniku predstavuje exotermickou reakci.
Konvenéni zplsob roztaveni Zeleza a pidani hliniku zptisobuje vzrist teploty taveniny o
nekolik stovek stupnt. To zplsobi prodlouzeni doby taveni, tim se zvy$i oxidace taveniny,
coz vede k obtiznému nastaveni pozadovaného sloZeni z ditvodu oxidace prvki.

Slitiny na bazi Fe - Al je mozné tavit v indukénich pecich na vzduchu (AIM — air
induction melting) nebo ve vakuu (VIM — vacuum induction melting), ve vakuovych
obloukovych pecich (VAR - vacuum arc remelting), nebo v pecich s ochrannou
atmosférou (VADER- vacuum arc-double electrode remelting) a elektrostruskovym
pretavovanim (ESR — electroslag remelting). AIM je nejhospodarnéjsi technika, ale mize
byt pouzita, jen v piipad¢ jestlize se ochranna struska vytvoii snadno na roztaveném kovu.
Vysoky obsah hliniku v téchto slitinach podporuje rychly vznik souvislého filmu Al,Os,
ktery brani jakémukoliv prechodu kysliku nebo dusiku ze vzduchu do roztaveného kovu.
Aluminidy Zeleza jsou velmi citlivé na pohlcovani vodiku béhem taveni, protoZe roztaveny
vodik muiize zpusobit velkou porovitost v odlitku. Velké Sarze (=250kg) vyrobené
procesem AIM vykazaly dobrou kvalitu povrchu, ale obsahuji urCitou poérovitost,
pri¢itanou reakci hliniku v taveniné s vlhkosti ve vzduchu nebo vlhkosti pohlcenou
materialem vsazky [8]. K zabranéni porovitosti a k fizeni mikrostruktury se doporucuji
vakuové technologie taveni, jako jsou VIM a VAR. Jako nejvyhodnéjsi pro aluminidy
7eleza se ukazalo indukéni taveni ve vakuu, které vSak vyrazné zvySuje vyrobni naklady

[14].

V ORNL vyvinuli upravu geometrie vsadky pouZivanou pod chranénou znackou
ExoMelt — obr.12. Pii tom se vyuziva exotermicka reakce pii vzniku Fe;Al k dosazeni lici
teploty s minimalni oxidaci [33]. Vyhody jsou : uspora poloviny ¢asu a poloviny az dvou
tietin energie oproti konvenénim metodam taveni, a tim snizeni nakladii az na polovinu. Pfi

této metodé dochéazi v mensi mife k tvofeni oxidl a vmeéstki.

Dale pfi liti ingotl je nutno dodrZet presné chemické sloZeni a omezit vlivy okoli
pfi vyrobé. JelikoZ ma Fe;Al nizkou tepelnou vodivost, jsou slitiny nachylné k praskani pri
rychlych zménach teploty béhem tuhnuti a ochlazovani i pii a po tepelném zpracovani [8].
Casto se pouziva praskova metalurgie. Ta se v oblasti kovii a jejich slitin v Ceské republice

nepouziva.
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Obr. 12 ExoMelt [33]

Dobra tvafitelnost vyzaduje material s malymi rovnoosymi zrny. Ta lze ziskat
prakticky jen velkym pfetvafenim pii vysokych teplotach seventudlnim nasledujicim
rekrystaliza¢nim zihanim. Proto se odlitky slitin na bazi Fe;Al vétSinou tvéaii za tepla
(valcovani, kovani, protlatovani) pfi teplotach 600-1100°C. Tak lze ziskat tyce, draty,
plechy a trubky. Beze$vé trubky zaluminidu Zeleza lze vyrobit tfemi metodami
zpracovani: odstiedivym litim z kapalného kovu, rotatnim prordzenim tyCe za tepla a

protlaovanim za tepla tyce pies trn [8].

Vhodnym tepelnym zpracovanim po tvéafeni lze ziskat optiméalni mechanické
vlastnosti slitin na bazi Fe28Al jako je vysoka pevnost s velkou taznosti. P¥i vhodné
zvolené teploté a dobé zihani dojde k zotaveni dislokacni struktury vzniklé po tvafeni a

vzniku vhodné kombinace uspofadanych struktur B2 a D03. Nejvhodngjsi je kombinace

vysokoteplotni deformace (az 1300°C) a zihani ukon¢ené na teploteé 700°C.
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2.5 Vybrané vlastnosti aluminidi Zeleza (dle oznaéeni USA)

V Ceské republice zatim ke skupiné slitin na bazi aluminidi Zeleza Fe;Al a FeAl

norma neexistuje. V USA jsou navrZena pro obchodni ¢innost tato oznaceni slitin, jejichz

slozeni je v Tab.9 :

Pro materialy na bazi Fe;Al

FAS — material s vysokou odolnosti vii¢i sife

FAL — material s vysokou taznosti pfi pokojové teploté

FA-129 — mat s vysokoteplotni pevnosti a dobrou taznosti pii pokojové teploté
Pro materialy na bazi FeAl

FA-385

Tab. 9 - Chemickeé sloZeni slitin

Slozeni

(hm/at%)

Al Cr B Zr Nb @

FAS 16/28 | 2,2/2,0 |0,01/0,04 - - -

FAL 16/28 5,5/5,0 10,01/0,04|0,15/0,08

FA-129 | 16/28 5,5/5,0 - - 1,0/0,5 | 0,05/0,2

Kromé téchto aditiv jsou znamy také positivni uc¢inky molybdenu, titan a céru.

V tabulkach 10 a 11 jsou vybrané mechanické a fyzikalni vlastnosti téchto slitin.

Tab. 10 - Mechanické vlastnosti vybranych slitin

Mez kluzu
Pevnost [MPa] Taznost [%] Tvrdost HV10
[MPa]
FA-129
20°C 400 824 14 280

200°C 350 1000 30
600°C 340 460 40

_ FA-385
20°C 370 600 6
200°C 360 680 8
~oe0eC. | 3t 380 20
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Tab. 11 - Fyzikélni vlastnosti

Tepelna vodivost [W/m*K]

200°C 400°C 600°C 800°C
Fe28Al5Cr 135 15,8 17,8 19.4
Tepelna roztaznost [10°K™'] =
FA-129 155 17,9 20,4 21,8
Fe39Al (FA-385) 19.0 20,3 211 22,2

Doporucované teploty pro tvafeni a tepelné zpracovani

Kovani volné nebo v zapustce

Lisovani za tepla

Valcovani

100-700°C

1140°C

900-650°C

kaleni do oleje

kaleni do oleje

kaleni do oleje

Finalni tepelné zpracovani je ve vétsiné ptipadt 2 hodiny pii 700°C (s kalenim do oleje).

Vznika smés struktur B2 a D03 s doposud optimalnimi vlastnostmi pro dalsi pouziti

vyrobku v jakékoliv pozici. Pro dotvofeni transformace na D03 se pak mize zihat pii 480-

520°C.
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3. Experimentalni metodika

3.1 Priprava slitin

Slitiny, jejichZ sloZeni je uvedeno v Tab. 12, byly pfipraveny v indukénich pecich
ve vakuu fadu 10" Pa a odlity v téZe peci pod argonovou atmosférou (VUK, s.r.o Panenské

Biezany). Pro vyrobu polotovarti bylo pouZito tvareni materialu za tepla (valcovani nebo

protlacovani).

Pro dopfedné protlacovani byly pfipraveny ingoty majici primér 117 mm resp.
137 mm. Po predvrtani byly tyto ingoty protlatovany (FERRA a.s. v Hradku u Rokycan)
pii teplot¢ 1140°C na trubku 30x6 mm v pfipad& pfisady titanboridu a na trubku 52x7 mm
v piipadé céru a poté volné chlazeny. Pfi lisovani doslo k redukci priifezu o 96%, resp. o
92%.

Plechy byly ziskany valcovanim (VUK, s.r.o Panenské Biezany) pii teploté
1100°C. Ingot pocatecni tloustky 40 mm byl postupnymi ubéry 2-4 mm s nékolika
meziohfevy valcovan na kone¢nou tloustku 13 mm. Vyrobeny plech byl z teploty 1100°C

kalen do oleje.

Stabilita struktury a mechanickych vlastnosti materialu se dosahuje zihanim pfi
teploté 700°C po vydrzi dvou hodin a poté se kali do oleje [4]. Timto zplisobem byly
zpracovany vsechny vzorky v popisovanych experimentech s vyjimkou creepovych

zkousek.

Tab.12 - Chemické sloZeni zkoumanych materialt, Fe-zaklad

Al [at.%)] | Cr[at.%] | Mn[at.%] | Ti[at.%] B [at.%] | Ce [at.%]
trubka 30,2 3.9 0,2 0,9 1,8
trubka 28,9 3,6 0,2 0,1
plech 28,44 2,64 0,4 0,02

Vzorky byly zpolotovari vychoziho materidlu odfezavany metalografickou

rozbrugovaci pilou MTH, vzdy rovnobézné se smérem tvareni (protlaovani, valcovani).

Z takto pfipravenych polotovari byly obrobeny vzorky pro experimenty.
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Obr. 13 Protlacené trubky pied a po obrabéni
3.2. Zpusoby deformace

Tahové zkousky byly provadény na pfistroji INSTRON 1195 se zavéSenou peci.
Zku3ebni ty¢e kruhového prifezu s hladkymi hlavami jsou uchycené dle obr. 14. M¢fena
délka pro pocate¢ni primér 3mm je 15mm resp. 30mm. Deformace na vzduchu byla

-1

provadéna u vzorkl s titanboridem pocateni rychlosti 10 s a u vzorku scérem

rychlostmi 102s'a 10*s". Zkousky byly provedeny v teplotnim rozsahu 20-900°C.

Obr. 14 Uchyceni ty¢ky s hladkou hlavou
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Zkousky teceni byly provedeny na strojich konstrukce SVUM na vzduchu pfi stalém
zatizeni-obr. 15. ZkouSky se provadgji pii konstantni teploté a konstantnim jmenovitém
napéti, tj. napéti, vztazeném na pocate¢ni prifez tyée. V pritbéhu zkousky se méfi postup
deformace a Cas do poruSeni. Zkusebni tyée byly vyrobeny s mérnym primérem a délkou
@5x25mm se zavitovymi hlavami M12, jejichZ podéina osa byla rovnobézna se smérem
valcovani. Rozsah zatizeni byl 5 - 100 MPa pro 600 - 900°C a 100 - 200 MPa pro 500°C.
Podle normy CSN 420351 se nesmi teplota na mérné délce tyCe odchylovat o vice nez
+3°C do teploty 600°C, v rozmezi 600 + 800°C o + 4°C a do teploty 1000°C o £ 6°C.

Deformace byla méfena analogovym pritahomérem s piesnosti 10 um.
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8-kulovy zavés, 9-napinaci matice, 10-kloubové zakotveni tahla

Obr.15 Schéma stroje pro zkousky teceni [35]
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3.3 Priprava vzorki pro mikroskopii

Vzorky pro metalografické pozorovani byly lisovany do dentakrylu pomoci
pristroje Simplimet 2, firmy Buehler, jenZ piisobi soutasné tlakem i teplotou. Zalisované
vzorky byly (ruén€) brouseny na sadé brusnych papiri se zrnitosti 800, 1200, 2000 a 4000

pomoci metalografickych brusnych kotou¢i.

Lesténi vzorki probihalo na specialnim kotou¢i potazeném lestici tkaninou pomoci
jemné diamantové lestici pasty. Nasledovalo dolesténi a leptani specidlni kombinovanou

emulzi OP-S, firmy Struers, kde je leptaci G¢inek vyvozen plisobenim chemické emulze a

soucasné mechanickym obrusovanim.

V nékterych pifpadech bylo pouzito i chemické leptani. (HCl:H,O:HNO;:HF
v poméru 9:5:3:2)

Vzorky pro transmisni elektronovou mikroskopii byly odfezany na diamantové pile
na UK MFF Praha na tloustku cca 0,5 mm. Poté byly vzorky pomoci pryskyfice piilepeny
na pripravek, s jehoz pomoci byly ru¢né brouSeny na sadé brusnych papiru se zrnitosti 800,
1200, 2000 a 4000 pomoci metalografickych brusnych kotoucu na kone¢nou tloustku cca
0,1 mm. Pripravené terCiky o & 3mm, které byly vyrazené z félie, byly elektrolyticky
lestény v zafizeni TENUPOL pouzitim 20% roztoku HNO; v metylalkoholu pfi teploté
-30°C do doby, az byl ter¢ik perforovan.
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4. Vysledky
4.1. Tahova zkouska

ZkuSebni tyCe pro deformaci v tahu jsou vyrobeny z trubek. Vzorky byly pied
deformovanim Zihany pfi 700°C a kaleny do oleje. Tahova zkouska s vyhodnocenim meze
kluzu Rp0.2, meze pevnosti Rm a taznosti A byla provedena v rozsahu teplot 20-900°C.

Jako piiklady jsou na obr. 16 tahové kiivky pro material Fe28A14CrTiB, pro rychlost

1

deformace 107 s'. Souhrnné jsou vysledky pro oba materidly suvedenim pouzitych

rychlosti v tabulce 13. Zavislosti Rp0,2, Rm a taznosti na teploté jsou na obr. 18, 19 a 20.
Rozdily mezi jmenovitym a skute¢nym napétim jsou nepatrné (obr. 17). V nasledujicich
grafech jsou jmenovité hodnoty. Na obr.21 jsou zkugebni tycky materialu Fe28 Al4CrTiB,

pied deformaci a po deformaci.

Tab.13 Vysledky tahovych zkousek pfi riznych teplotach zatéZovani zkusebnich

téles slitiny Fe-28 A1-4Cr s ptisadami céru a titanboridu

Teplota Rp0,2 [MPa] Rm [MPa] Al%]

I°€] cér TiB, cér TiB, cér TiB,

Rychl. | 107 10* E a1 | 1 107 Tinial BT
[s"]

20 343 305 361 574 384 693 8,6 6,5 32

200 334 303 332 768 740 1064 13,6 20,9 11,2

300 | 293 | 284 732 | 653 74 [T 10K
400 | 302 | 287 | 356 | 720 | 655 | 1259 | 18,7 | 21,4 | 22,0
480 | 334 | 325 594 | 533 14,7 | 20,7
500 377 858 31,1
520 | 364 | 352 582 | 442 15,5 | 20,0
550 | 410 | 311 | 392 | 574 | 392 | 758 | 16,6 | 17,4 | 352
580 | 375 | 261 503 | 339 156 | 21,1
600 337 630 42,0

650 308 184 279 389 o2 567 17,6 49,7 61,2

700 | 263 | 125 | 218 | 300 | 138 | 361 | 283 | 587 | 66,7

800 144 159 143

900 71 12 150
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Obr. 17 Porovnani skute¢ného a smluvniho napéti pro material Fe28Al4CrTiB,

deformovany pii 800°C

Pfi porovnani ziskanych zavislosti Rp0,2 na teploté s udaji z literatury [6] je ziejmy
stejny prabéh: mirné klesajici Rp0,2 do teploty pfiblizné¢ 350°C a néahly vzestup az do
teploty 600°C. Pfi nizsi rychlosti 10 s byl vzrist Rp0,2 pouze do teploty 520°C. Po této
teploté nasledoval prudky pokles. Z grafu je zfejmy také vliv deformacni rychlosti na
hodnoty Rp0,2 a Rm. Obé hodnoty jsou vyssi pro vyssi deformacni rychlost.

Priibéh teplotni zavislosti meze pevnosti Rm je jiny nez pribéh Rp0,2, coZ souvisi
s teplotni zavislosti A. Vzestup napéti pro piisadu céru v rozsahu teplot 20-200°C, kde mez
pevnosti dosahla az hodnoty 770 MPa, nasleduje mirny pokles do teplot okolo 450°C a
pak nasledovany prudky pokles az do teplot 700°C. Pro vzorky s pfisadou titanboridu plati
téméf stejna zavislost, ale mirny pokles meze pevnosti zacal az pfi teplot¢ 500°C. Na
kiivee Rm jsou ziejmé velmi dobré charakteristiky materialu s TiB,, ktery si zachovava

dobré uzitné hodnoty Rm i mirné nad 600°C.

39



Rp0,2 [MPa]

Rp0,2 [MPa]

450
400
350
300
250
200
150
100

50

450
400
350
300
250
200
150
100

50

T

—&—rychlost deformace 10E-2 1/s
—#— rychlost deformace 10E-4 1/s

100 200 300 400 500 600
Teplota [°C]

a) material Fe28Al4Cr0,1Ce

700

800

200 400 600
Teplota [°C]

b) material Fe28A14Cr1TiB;

Obr.18 Zavislost meze kluzu na teploté
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Obr. 19 Zavislost meze pevnosti na teploté
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Obr.20 Zavislost taznosti na teploté
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Taznost A roste linedrné s teplotou do 600°C. Poté dochazi k nahlému ristu. I pro
zavislost taznosti plati rozdil v zavislosti na deformaéni rychlosti, ktery se pozoruje pfi
teplotich vyssich neZ 580°C. Do této teploty je rozdil v hodnotéch taznosti maly. TaZnost

slitiny s TiB; je vy$8i v porovnani se slitinou s pfisadou céru.

Obr. 21 Zkusebni ty¢e po deformaci materidlu Fe28Al4Cr1TiB,

4.2 Vysledky creepovych zkousek

Zkousky teeni s pribé&znou méfenou deformaci byly provedeny v rozsahu teplot
500-900°C a napéti 5-280 MPa na zkuSebnich ty¢ich s mémym pramérem a délkou
5x25mm. PouZitd napéti byla odvozena od hodnot Rp0,2 na tomto materidlu — obr.18a.

Celkovy piehled o experimentu je v Tab. 14, kde kromé teploty deformace a pouzité zatéze

je uvedena i doba do lomu a hodnoty deformace pfi poruseni.

43




Tab. 14 Vysledky creepovych experimentii » tr — doba zkousky

Teplota [°C] Napéti [MPa] t [hod] Taznost [%]
500 180 1318 15
500 240 707 63,5
500 260 265 32,8
500 280 174 ]
600 50 837 105,8
600 60 456 94,6
600 70 276 135,6
600 80 189 136,7
600 100 88 134
700 20 638 119,6
700 25 293 128
700 30 134 145
700 35 70 118,9
700 40 38 148,6
300 10 335 139,6
800 15 59 S
200 20 A 144,2
T 75 10 100,5
300 30 4.6 150,6
900 5 168 119,2
900 7 47 114,1
500 10 8.5 109,6
5h B 4 151,7
5o 75 1.4 146
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Vysledky creepovych zkousek jsou patrné z obrazkii 22-26, na nichz jsou pro
teploty 500-900°C priibéhy deformace v zavislosti na ¢ase. Poddtedni st kiivky creepu

neni na kiivkéch zfetelna kvili pouzitému méfitku éasové 0sy.

0,7
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Deformace [%]

0,2
D4

0 5000 10000 15000 20000
Doba [s]

a) Po¢atecni Cast kiivky teceni

0,0000025

0,000002 -

0,0000015

0,000001

Rychlost creepu [1/s]

0,0000005

Deformace [%]

b) Zavislost rychlosti deformace

Obr. 27 Kiivky pro vzorek deformovany pii 20 MPa a 700°C
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Pro ilustraci je na obr. 27a uvedena i pocatecni ¢ast a na obr. 27b je zavislost
rychlosti creepu na deformaci pro vzorek deformovany pfi 700°C a 20MPa. Pro uréeni
hodnot napétového exponentu a aktivadni energie byly stanoveny hodnoty minimélni

rychlosti teCeni £, pro kazdou z kfivek teGeni.

Minimalni (stacionarni) hodnoty rychlosti tedeni se dosahuje jiz pfi deformaci ~
0,03 (obr. 27b). Pfi tak malé deformaci se hodnoty zatiZeni a napéti nelii vice nez o 3%.
Proto pouzivam pro zéavislost rychlosti stacionarniho creepu na napéti £, a na teploté

vztahy, které plati pro konstantni napéti tj. rovnice (8).
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Obr. 28 Z4vislost minimalni rychlosti te¢eni na zatiZeni pfi teplotach 500-900°C

Tab. 15 Naméfené hodnoty napét'ového exponentu

Teplota [°C] n
500 5.92
600 4,23
7 700 4,10
800 3,96
900 3.86

51



1,0E-03

) |+ 10MPa |
= S ot | m 20MPa
.g‘.,’; g ‘, A 25MPa
=2 | | L 0 P
g i X |
E 1,0E~05 ! * A
Q
> | - !
= ' i
& 1,0E-06 |
E \ X |
= |
s | i B

1,0E-07 - e it h , LI

1 1,05 19 1,15 12 1,25
(1/RT)*10000

Obr. 29 Zavislost rychlosti te¢eni na 1/RT pro zatizeni 10-30 MPa

Hodnoty napétovych exponentli n zjisténé ze zatiZeni na obr. 28, jsou uvedeny
v Tab. 15. Zjisténé aktivaéni energie creepu Q vyhodnocené z obr. 29 jsou 500 a 320
kJ/mol pro zatizenilO a 20 az 30 MPa.

Z technického hlediska pro moznost pouzit material pfi vysokych teplotach je
dilezity ¢as a napéti do lomu v zavislosti na teploté (obr. 30.a 31)
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= X A .
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= 100
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a  10{gX
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Obr. 30 Doba do lomu v zavislosti na zatiZeni a teploté
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Obr.31 Zavislost meze pevnosti pfi te¢eni na teploté pro doby 10, 100 a 1000 hodin.
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Obr. 32 Zavislost meze teceni 1% deformace na teploté za 10 a 100 hodin.

Nékteré 7z vyde uvedenych grafi obsahuji extrapolovana data ziskana na zakladé

matematického zpracovani vysledki [36].
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4.3. Struktura vzorku

4.3.1. Vychozi material Fe28Al4CrTiB,

U materidlu s TiB, je k dispozici informace o struktufe odlitého ¢epu a trubky po
jeho protlaceni. Ta je strukturou vzorkd, které byly deformovany. Pied deformaci byl

material zihan 700°C/2hod a kalen do oleje (tento postup byl vybran podle udaji o vlivu
zihani na teploté [4, 5, 8])

*,

'{"x 2 um

b) OdmiSené Castice titanboridu na hranicich mezi zrny po odliti

Obr. 33 Struktura po odliti materidlu Fe28A14CeTiB,
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Na obr. 33a je patrna struktura po odliti s detailem hranice na obr. 33b. Titanborid
je v litém netvafeném materialu usporadan velmi nehomogenné do konfiguraci, vzniklych

nasledkem  segregace. V oblastech mezidendritickych tutvari vznikaji pii dendritickém
tuhnuti ¢astice TiB,.

Protlatovani modifikuje lici strukturu zejména vtom smyslu, Ze se vytvofi
jehlickovité Castice TiB,, které jsou homogenné rozptyleny v celé tloustce stény trubky a
jsou vyrovnany podél sméru protlatovéni (obr. 34). Obrazek 35 ukazuje pticny fez Castici
TiB,. Celkové je struktura slitiny jemnozrnna (obr. 36). Uspoiadani zrn se nepodafilo
zménit Zihanim na Zadnou z teplot. Pfi zihani 700°C/2hod se nepodafilo rozpustit jehlicky

titanboridu.

Obr 35 Castice titanboridu
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podélny fez

Obr., 36 Vychozi material — trubka s TiB,, zvétSeni
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Obr. 37 Pfitomnost prvku v ¢astici (jednotlivé linie jsou oznaCeny tak, jak to odpovida

energiim charakteristického RTG zareni)

Energiové disperzni analyza (EDA) vyuziva rozboru spektra charakteristického
rentgenového zafeni podle velikosti energie [37]. Energiové disperzni analyzu lze provadét
na vétding novéjsich elektronovych mikroskopd. Registrovana intensita zafeni (pocet
pulsil) je im&rna mnozstvi prvku identifikovaného podle energie charakteristického zareni.
Vétsinou Ize detekovat prvky s vy$sim atomovym €islem nez atomové Cislo kysliku.

Pomoci EDA byly identifikovany prvky pritomné v Casticich pritomnych
v materialu legovaném TiB, (obr. 37). Vzhledem k tomu, Ze svazek elektronli zachycuje
Cast matrice, jsou ve spektru ¢astice pfitomny i ¢ary odpovidajici kovim matrice (Fe, Cr).

Piesna struktura a sloZeni €astic nebyly urCovany.
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Obr. 38 Struktura trubky Fe28A1Cr0,01Ce
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Struktura  trubky s pfisadou  céru

w

je tvofena pievazné zrovnoosych
rekrystalizovanych zrn (obr. 38).Strukturu slitiny Fe28A14CrCe po valcovani tvofi zrna

vyrazné zplostéla (obr. 39). Velikost zra se v prifezu méni, pod povrchem je patrny
vyskyt jemného rekrystalizovaného zrna, zatimco uprostied vzorku jsou protaZena

podstatné hrubsi zma. Tento plech byl pouzit k vjrobé pro creepové zkousky. Jemné

rekrystalizované zrno neni soudasti aktivni délky zkusebni tyce.

Obr. 40 Castice céru



Oba materidly s cérem maji v zmech velké mnozstvi éstic s rozmérem kolem S pum
(obr. 40) a jemné Eastice (obr.41). Jadro &astic tvoi témef Cisty cér, zatimco obal obsahuje

vétsinou Al-Ce-Cr nebo v men3i mite Al-Ce-Fe. Jemné &astice jsou bohaté na Cr a déle
jsou v nich pfitomny Al, Fe. Cér nebyl nalezen [38].

Obr. 41 Jemné Castice

4.3.3. Struktura materialu Fe28A14CrTiB; po deformaci za tepla

Struktury vzorkd deformovanych tahem pfi teplotich 600, 800 a 900° C jsou na
obr. 42-44. Ve vzorku deformovaném pii 600°C (obr. 42) je vidét, Ze velka zrna jsou jen
mirné prodlouZzena podél osy tahu a Cetné Castecky TiB, orientovany paralelné k ose
protlatovéani. Prodlouzeni zrm podél osy deformace se pozoruje ve vzorcich
deformovanych pfi 800°C (obr. 43). Struktura je homogenni a vétSina rozhrani zrn je
rovna. Pouze ojedinéle byla pozorovana malé nova zrna.

Strukturu po deformaci pfi 900°C (obr. 44) Ize rozdélit do dvou ¢&asti. Prvni se
sklada znové vytvofenych rovnoosych zrm, kterd jsou mnohem jemnéjSi neZ zrna
pozorovand ve vzorku deformovaném pfi 800°C. Druhou ¢&ast tvoii velka velmi
prodlouZens zrna. Ackoliv velikost téchto zm je velmi podobna tém, kterd byla pozorovana

pii deformaci 800°C, tvar rozhrani je zcela rozlisny — nejsou rovna a jejich zvinény

charakter naznatuje, Ze tato zra se patrné vytvofila z plivodné jemnozrné Casti. Tuto

strukturu je tak mozno povazovat za rekrystalizovanou v ramci niz doslo K rustu zrna.
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Obr. 43 Struktura vzorki po deformaci tahem pii 800°C
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Obr. 44 Struktura vzorkd po deformaci tahem pti 900°C

Pro urCeni charakteru struktury jednotlivych zrn a tedy i typi procest
probihajicich pii deformaci byla zjiStovana zejména dislokaé¢ni struktura pomoci TEM.
Disloka¢ni struktura charakteristickd pro jednotlivd studia deformace tahem
materialu Fe28 A14CrTiB; je vidét na obr. 45-48. Po deformaci pii 600°C byly pozorovéany
husté spleti dislokaci (obr. 45).

Dislokaéni struktura po deformaci pii 700°C svéd¢i o tom, Ze zalina probihat
zotaveni struktury — obr. 46. Lze pozorovat tendenci k vytvéfeni dislokacnich stén. Dalsi
vzrist teploty deformace podporuje tvorbu subhranic a sniZeni hustoty dislokaci uvnitf
subzrna. Po deformaci pii 900°C (obr. 48) lze pozorovat subzrna téméi bez dislokaci.
Nékteré hranice subzrn ztratily charakter dislokacnich stén a vytvofily vysokouhlovou

hranici. Na nékterych snimcich lze pozorovat ¢astice TiB,, které jsou soucasti hranice

subzrna nebo prekazkou pro pohyb dislokaci (obr. 48).
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Obr. 46 Dislokagni struktura Fe28Al4CrTiB; po deformaci tahem pii 700°C



Obr. 48 Disloka¢ni struktura Fe28A14CrTiB, po deformaci tahem pfti 900°C
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4.3.4. Struktura materiilu Fe28A14CrCe po deformaci za tepla

Struktura vybranych vzorkii po tegeni byla dokumentovéna optickou mikroskopii.
Jedna se o vzorky testované pfi teplotach 700, 800 a 900°C.

Struktura na obr. 49-51, slouzi jako informace o teploté rekrystalizace valcovaného
materidlu Fe28Al4CrCe. Jsou to struktury nedeformovanych upinacich hlav vzorkii pro
zkousku teCenim. Z obrazkil je patrné, Ze ptivodni struktura s podélnymi zrny ve sméru
valcovani rekrystalizuje staticky mezi teplotami 800 a 900°C.

} Obr. 49 Teplota 700°C
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Obr. 50 Teplota 800°C

Obr. 51 Teplota 900°C
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Podobné - i deni pi

| odobné (obr. 52 - 54) i struktura po teCeni pii uvedenych teplotach ma podobné
rysy, tj. znamky rekrystalizaéniho procesu mezi teplotami 800 a 900°C. Z obrazku 53 je
patrné, ze pii teploté 800°C struktura svédéi o zaCinajici rekrystalizaci (drobnéjsi zrna, tvar

rozhrani zrna svédeici o ristu zra). P teploté 900°C svédei tvar zrna o dynamické nebo
metadynamické rekrystalizaci.

Obr. 52 Teplota 700°C

Obr. 53 Teplota 800°C
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Obr. 54 Teplota 900°C

TEM dokumentuje, Ze po creepu materialu Fe28Al4CrCe ve sledovaném oboru
teplot dochazi ke vzniku konfiguraci dislokaci, pfipominajicich uspofadani ve vzorcich

Fe28 Al4CrTiB,, pretrzenych v deformaci tahem ve stejném oboru teplot.

Zatimco pfi teploté 600°C (obr. 55) se u vzorku po teceni pozoruji jiz zarodky
stabilnich konfiguraci (zarodky hranic subzrn — dislokacni sité¢) a rozlisitelné dvojice
skluzovych dislokaci a; /4 <111>, je pfi vyssich teplotaich shoda konfiguraci velmi
zietelna. Na obr. 56 jsou patrna jest¢ mala subzrna se sitémi dislokaci uvnitf. Pfi 900°C
(0br.57) jsou zrna prakticky prosta jednotlivych dislokaci a obsahuji jen ojedinéle hranice
subzm.,

Pii dislokaénim creepu pii 600°C je mozno usuzovat na plsobeni Castic
souvisejicich s piitomnosti &astic céru [38] jako prekazek pohybu dislokaci. Pfi vyssich
teplotich prekézky v materialu pretrvavaji (nerozpoustéji se), ale dislokace v pribéhu
dlouhodobého creepu zaujmou stabilni konfigurace, charakteristické pro rekrystalizovany

stav (dynamicky nebo postdynamicky nelze rozligit vzhledem k historii vzorki po pietrzeni

~ ziistévaji po uréitou dobu na teploté v creepové aparatufe).
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Obr. 55 Dislokaéni struktura Fe28A14CrCe po deformaci creepem pii 600°C
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Obr. 56 Dislokaéni struktura Fe28 Al4CrCe po deformaci creepem pii 700°C
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Obr. 57 Dislokaéni struktura Fe28Al4CrCe po deformaci creepem pii 900°C
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5. Diskuse

Predlozend price je tvodni studii k stanoveni technologickych postupti
pro aluminid Zeleza typu Fe28A14Cr takovych, aby vysledny polotovar mél vlastnosti
s odpovidajici hladinou uZitnych hodnot. Jestlize se napf. vyuzivd zejména vzhledem
k dobré¢ korozni odolnosti viici kysliku a sife pii relativne vysokych teplotach, pak je nutné
prislusné soucasti urCitym zplsobem vyrobit. Vysledné vlastnosti, zejména mechanické,
musi 1 pfi vysokych teplotach zajistovat spolehlivost provozu.

MozZnosti prvotniho pretvateni odlitkii byly v Ceské republice velmi omezené a to
sohledem na experimentalni mnoZstvi, kterd byla odlévana. Také odliti bylo do zna¢né
miry dano zafizenim, kter¢ jediné bylo k odliti planovanych mnozstvi (15-20kg, vakuum,

argon) k dispozici.

Zékladni technologicky pokus byl u¢inén pii vlastni piipravé vzorki pro tahové
zkousky a zkouSky teCeni materiali. Z divodi jiz zminénych se pouzilo vysokého stupné
pietvafeni za tepla pfi protlacovani a pii valcovani. Tim byly de facto ovéfeny moznosti

pouziti téchto technologii pro aluminid zeleza.

V prvnim pfipadé nebylo provadéno zadné zkouSeni rGznych experimentélnich
podminek. Ty byly pfevzaty podle zkuSenosti lisovny v Hrddku u Rokycan s tvafenim
materialii s podobnou teplotou tani (ocele na kulickova loziska t.14). Vzhledem k tomu, ze
protladeni tyCoviny bylo neuspésné (trhliny pfes prumér prutlacku vzhledem k velkému

gradientu deformace), protlacovaly se trubky.

V tomto piipadé trn pii protlatovani reprezentuje oporu z vnitini strany trubky a
navic omezi gradient deformace vramci stény trubky. Dukazem této skuteCnosti je i

homogenni rozmér zrna v celé tloustce trubky po dynamické a postdynamické

rekrystalizaci pii této technologické operaci.

Pouzity zplisob vyroby vzorki je sice slozity, ale poskytl ovéfeni moZnosti vyroby
trubek rznych primérd a rizné sily stény z odlitych ¢epi. Ty lze snadno dérovat napf.

elektroerosivné. To je velmi dobra zkusenost vzhledem k omezené obrobitelnosti

aluminida (5, 8].

V druhém piipadé byly ploché odlitky valcovany postupné s meziohfevy na

tloustku potiebnou pro vyrobu yzorkii pro zkousky teceni. Vlastnostem a struktufe plechi

z aluminidu Fe28Al4Cr po valcovani za tepla je vénovana pozornost jinde [39]. Ukazalo
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se. ze problematiku valcovani aluminidy Zeleza je nutno dale sledovat pro zjisténi
podminek k ziskani i tenkych plechd. Tim je stimulovan vyzkum, ktery se provadi v ramci

jiné disertacni prace ve spolupréci s TU-VSB Ostrava.

Mechanické vlastnosti

V zavislosti Rp0.2 (obr.58) na teploté u materidlu Fe28AI4CrCe dochézi k mirnému
poklesu hodnot az do teplot okolo 300°C. Poté dochazi k vzriistu hodnot Rp0,2 (rozdil
napéti pfi 300°C a maximem je téméf 120 MPa). U materidlu Fe28AMCrTiB, dochazi k
poklesu do teplot 200°C. Tato anomalie byla popsana a existuji o ni riizné nazory. Jednak
je spojovana s prechodem usporadani D05 <> B2 [40]. Jako piicina se ale také uvadi, Ze pfi
deformaci, ktera probiha pohybem superdislokaci s Burgesovym vektorem <111>
disociovanych do 4 dislokaci /4 <I11>, se vétSina superdislokaci <111> Splhanim
premistuji do jinych rovin typu {110} a pusobi jako ptekazky pro skluz zbyvajicich
superdislokaci <111> [6].
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Obr. 58 Porovnani Rp0,2 u aluminid 7eleza s piisadou céru a TiB,
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Obr. 59 Porovnani Rm u aluminida Zeleza s pfisadou céru a TiB,
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Obr. 60 Porovnani taznosti A u aluminidii Zeleza s pfisadou céru a TiB,
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V oblasti nad teplotou 600°C se generuji dislokace s Burgersovym vektorem <100>
a jejich snadny pohyb charakterizuje znacny pokles hodnot Rp0,2. V této oblasti se projevil
vliv deformacni rychlosti u materialu s cérem: pii deformacni rychlosti 10 s
k poklesu napéti pfi teploté 550°C

! doglo
» zatimco pii deformacni rychlosti 107 s doslo

k poklesu az pfi teploté 580°C. V této souvislosti se nabizi analogie s podobnym jevem,

ktery 1ze sledovat u slitiny Fe40Al [41].

Projevil se také pfiznivy vliv prisady céru do slitiny na taznost (obr. 60) za
pokojoveé teploty (=7%). Vyssi hodnotu taznosti (~ 18%) ziskali autofi prace [11]. Zvy3eni

deformacni rychlosti zptisobi pokles taznosti.

Pii teplotach do 600°C se pfi deformaci slitiny s titanboridem vytvaieji husté spleti
dislokaci, patrné na obr. 45. Od teploty 700°C se zac¢inaji uplatiovat odpeviiovaci procesy
charakterizované tvorbou subzrn (obr. 46 a 47) a posléze rekrystalizaci pii teploté 900°C
(obr. 48). Pti 800 a 900°C bylo dosazeno deformace 143% resp. 150%. Tyto hodnoty jsou
pod spodni hranici superplasticity (obecné uznavana hranice je 200% [42]), ale podobné
hodnotdm nedavno ziskanych u materialu Fe;Al pfi srovnatelnych podminkach : A=180%
pii 800°C [30], A=250% pro 850°C [32]. Vyjimkou jsou vysledky [43], které zjistily A =
585 %. Tyto vysledky byly ziskdny na kratSich vzorcich a hodnota taznosti mize byt
ovlivnéna pfi méfeni pocate¢ni délky. Uvedené hodnoty taznosti zatim neumoZiiuji
jednozna¢né uréit, zda aluminid Zeleza lze povazovat za superplasticky. Problém ¢aste¢né

fesi Malek a kol. [44].

Aluminidy Zeleza jsou Casto povazované za potencidlni konkurenty pro antikorozni
ocele. Na obrazcich 61-63 je provedeno porovnani teplotnich zavislosti meze kluzu Rp0,2,
meze pevnosti Rm a taznosti A nékolika slitin typu FesAl (FA-129 (Fe28AISCr0,5Nb
0,2C), FAS (Fe28A12Cr0,04B), FAL(Fe28A15Cr0,08Zr0,04B) [9]) s ocelemi 310S
(austeniticka, chromniklova ocel, CSN 417 255, 0,08%C; 2%Mn; 1,5% Si; 24-26% Cr; 19-
22% Ni), 422 (martenzitickd, chromové ocel s vynikajici creepovou odolnosti, DIN
1.4935, 0,20-,25%C; 11-13%Cr; 0,5-1%Ni), jejichz aplikace je v sirném ¢i oxida¢nim
prostiedi za vyssich teplot. U vétsiny intermetalickych slitin dochéazi k poklesu hodnot
mezi kluzu v rozmezi teplot 200-300°C a pot¢ k mirnému vzristu hodnot - obr. 64. Ve

srovnani s hodnotami oceli se aluminidy Zeleza pohybuji mezi nimi.
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Obr. 61 Porovnani zjisténych hodnot Rp0,2 zkoumanych slitin Fe28 AICr s ocelemi typu
422[45] a 310S[45] a aluminidy FA-129, FAS a FAL [9]
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Obr. 62 Porovnani zjisténych hodnot Rm zkoumanych slitin Fe28AICr s ocelemi typu

422[45] a 3108[45] a aluminidy FA-129. FAS a FAL [9]
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Obr. 63 Porovnani zjisténych hodnot taZnosti zkoumanych slitin Fe28AICr s ocelemi typu
422[45] a 310S[45] a aluminidy FA-129, FAS a FAL [9]

Z obr. 62 je patrné, Ze z hlediska pevnostniho zkoumany materidl Fe28Al4CrTiB,
v teplotnim rozsahu 200-600°C pifevySuje ostatni porovnavané materialy. Toto je od
teploty 400°C srovnatelné s vysledky ziskanymi praSkovou metalurgii s protlacovanim
(obr.9) [8]. Do teploty 600°C neni v pevnosti materialu takovy markantni rozdil mezi
ocelemi a intermetaliky jako u meze kluzu. Pfi porovnani aluminidi Zeleza s ocelemi pri
vyssich teplotach (nad 600°C) je ziejmé, ze ocel 3108 je lepsi.

PH porovnani taznosti (obr. 63) je zfejmé, Ze prubchy taZnosti sledovanych
aluminidii Zeleza jsou porovnatelné, za zvySenych teplot ( nad 300°C) dochazi k vzristu
hodnot. U materiali FAL, FA 129 a Fe28Al4Cr TiB; dokonce pres 100% u teplot vysSich
nez 700°C.

Creepové zkousky
Zkousky teceni slouzily k odhadu moznosti nasadit zkoumané aluminidy Zeleza
dlouhodobé za vysokych teplot. Pfi experimentu s konstantni zaté€zi se sleduje zejména

doba do lomu pfi riizné velkych zatézich a pii riznych teplotach. Pri tom je dilezité, aby
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celkova deformace materidlu pfi prekroeni nebyla velikd, tzn, aby rychlost creepu byla
minimalni.
Experiment s konstantnim zatizenim probiha rychleji ve srovnani s te¢enim pfi

konstantnim napéti. Je tomu tak proto, ze v disledku deformace se postupné zmensuje

priifez, zvySuje se stéle napéti a roste tedy rychlost deformace v pritbéhu teceni.

Rychlost te¢eni nabyva pfi experimentu s konstantni zitéZi minima na za¢atku
experimentu, tedy v dob& kdy se hodnoty napéti nelisi od pocatedniho napéti. Minimalni
rychlost teceni je rychlost odpovidajici v experimentu s konstantnim napétim stacionarni

nebo také sekundarni oblasti teceni.

V souvislosti s creepovymi vlastnostmi je nutno si vimnout téchto zjisténi :

Z obr 30 a Tab. 12 vyplyva, ze doby do lomu nevykazuji dosud hodnoty, které by
materidl v jeho souCasné verzi (sloZeni, zpracovani) urCovaly k moZznosti pouzit jej
k aplikacim pfi teplotach v okoli 600°C. Také celkova deformace pfi poruseni je prilis
velika. K posouzeni vysokoteplotni pouZitelnosti materidlu je obvykla zavislost ¢asu. pfi
némz se docili deformace 1% v zavislosti na zatizeni pfi ruznych teplotach — obr. 64.
7 tohoto schématu je zcela ziejmé, Ze aluminid v testované verzi je zatim pro technické

aplikace z tohoto hlediska nevhodny.
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Obr. 64 Meze teceni 1% v zavislosti na teploté a napéti
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Na obr. 65 je pro sledovany aluminid Fe28A14Cr0,02Ce vynesena teplotni zavislost
zakladnich mechanickych charakteristik a meze pevnosti pfi te¢eni pfi 1000h. Teplotni
zavislost meze pevnosti pfi teceni vyznatuje oblast teplot, kdy pevnostni navrh je nutno
provadét jiz s pfihlédnutim ke creepovému poskozeni. Z obrazku 65 je ziejmé, Ze
pevnostni. charakteristiky se do teploty 580°C pi{li neméni a teprve nad touto teplotou
zatina pokles. Z konstrukéniho hlediska lze tedy vychazet v oblasti nizsich teplot (do
500°C) z pevnostnich vlastnosti pfi pokojové teploté (Rp0,2~300MPa, Rm~600MPa).
Plasticita studovaného materidlu je z tohoto hlediska dostatecna a tato skutecnost je velmi
pozitivni zejména pro eliminaci vlivu ptipadnych vrubi, defektéi ¢i jinych koncentratii

napéti.
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Obr. 65 Teplotni zavislost meze kluzu Rp0,2, meze pevnosti Rm a meze pevnosti pfi teCeni

pro 1000h pro slitinu Fe28Al14Cr0,01Ce

Pro posouzeni procesu teceni se pouziva posuzovani hodnot napétového exponentu
n a aktivaéni energie teceni Q. Rozhodujici jsou pritom jejich zavislosti na pouzitém

zatizeni a teploté, které mohou ovlivitovat pribéh creepu. Cim vé&tsi je n a nezavisle Q, tim

VE3i je creepova odolnost. Stacionarni rychlost te¢eni v materialu s dobrou creepovou

odolnosti je obecné mensi Ve srovnani s materidlem s hor§i creepovou odolnosti.
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Creepovou odolnost (mez pevnosti pii teteni, mez teceni) 1ze zvysit pouzitim primésového

a/nebo precipitaéniho zpevnéni.

Provedena strukturni pozorovani (optickd i transmisni mikroskopie) umoziiuji
ucinit si pouze predstavu o charakteru a rozloZeni vétsich prekazek pii disloka¢nim creepu.

Takovymi jsou malé ¢astice chromového precipitatu (obr. 41).
Porovnanim ziskanych dat s vysledky jinych autort [20-23] lze fici nasledujici :

- slitina byla deformovana pfi teplotach, pfi nichz ma strukturu B2, s vyjimkou

experimentu pii 500°C

- hodnoty Q = 350 a 590 kJ/mol a n = 10 aZ 20 z prace [20] jsou zplisobeny vEtSim
mnozstvim legur, které zpusobuji kombinovany efekt primésového a precipitacniho
zpevnéni po vysokoteplotnim zihani pii 1150°C a volném ochlazeni). Material studovany v
této praci obsahuje mala mnozstvi céru, uhliku a manganu v zékladnim sloZeni Fe28Al4Cr.

Materiél byl valcovén pii 1100°C s hodinovou vydrzi na této teploté pied valcovanim.

- pti deformovani materialu se strukturou DO; (pod 500°C) dosahuje napétovy exponent
hodnot 4,0 az 5,6 [22, 23] oproti hodnoté 5,9 ziskané pro tento material. Uplné porovnani
neni mozné kvuli riznému experimentalnimu postupu (zkousky teCeni vtiskem). Také
aktivaéni energie v pracich [22, 23] byla mensi (217 az 285 kJ/mol) oproti vysledkiim

ziskanych v této praci.

- pro experimenty pii struktufe B2 [22, 23] byly hodnoty napétového exponentu n mezi
2.7 a 3,8 a aktivatni energie Q mezi 325 a 375 kJ/mol. Zkoumany material vykazoval

vyssi hodnoty n (5,9) a podobné hodnoty Q ve srovnani s pracemi [22, 23].

Teceni lze také posuzovat podle meze pevnosti pii teeni. Tato mez predstavuje
napéti, které pii dané teploté zplsobi poruSeni za stanoveny Cas. Pfiklad takového
posouzeni tfi slitin na bazi Fe;Al je na obr. 66 [46]. Z grafu je zfejmé, ze zkoumany
material ma z tohoto hlediska lepsi vysledky, nez binarni slitina Fe;Al, ale nedosahuje

hodnot ziskanych praskovou metalurgii s legurou TiB,.
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Obr. 66 Mez te¢ni pii 100h pro intermetalika na bazi Fe;Al (FesAl, praskova slitina Fe; Al
+ TiB; [46], Fe28Al4CrCe)

Popsané experimenty ukazuji, Ze creepové vlastnosti aluminidu Zeleza ve stavajici
tpravé jsou nedostate¢né. Jako bylo vySe naznaceno, je jednou z cest ke zvySeni creepové
odolnosti také tepelné zpracovani vedouci ke zvySeni hustoty piekazek disloka¢nimu
pohybu. Orientaéné byl zjistén vliv Zihani (1150°C/2hod) na creepové vlastnosti. Vzorek
byl volné ochlazen na pokojovou teplotu. Z obr. 67 je ziejmé, ze doslo ke sniZeni rychlosti
creepu a k prodlouzeni doby do lomu. Z tohoto pocatecniho pokusu vyplyva, Ze tato cesta
(zvyseni hustoty precipitatu a rozpusténych substitu¢nich pfimésovych atomi v mfizi) by
mohla vést k zlepSeni creepovych vlastnosti tohoto intermetalika. Tuto skutecnost
podporuje napf. obr. 68. V soucasné dob& jsou jiz k dispozici vysledky. které tuto

skute¢nost potvrzuji [47].
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Obr. 68 Dislokace zachycené na precipitatech, material Fe28Al14CrCe
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6. ZAVER

1. Bylo ovéfeno, Zze v Ceské republice je mozno vyrobit ze sledovanych materiald
valcovanim za tepla plechy a protlatovanim za tepla trubky. Také bylo zjisténo, Ze

obrabéni fezanim, soustruzenim, frézovanim, vrtanim a brousenim je realizovatelné.

2. Poprvé vCR byly komplexné sledovény (zejména vysokoteplotni) mechanické

vlastnosti slitin na bazi aluminidu Zeleza Fe;Al.

3. Vliv sledovanych piisad do zakladni slitiny Fe28A14Cr hovoii ve prospéch TiB, proti
Ce, uvazujeme-li hodnoty napéti Rp0,2 a Rm. Taznost materialu s Ce je vy3$i pii pokojové
teploté, zatimco pfi vyssich teplotach dominuje piisada TiB;. u posledné jmenované slitiny

byla registrovana pfi teplotach 800°C a 900°C taZznost p¥ipominajici superplasticitu.

4. Hodnoty dosazenych napéti Rp0,2 a Rm a taznosti byly na trovni podobnych materiali
pouzivanych v zahrani¢i (nékdy je i pred¢i). Zkoumany material se v ur€itych teplotnich

intervalech vyrovna materialu ziskanému praskovou metalurgii.

5. Pi1 posuzovani creepovych vlastnosti se ukazalo, ze material ma zatim nedostate¢nou
creepovou odolnost. Projevilo se to zejména vysokou rychlosti teCeni a velkou finalni
plasticitou. Byl naznacen a ovéfen zpusob jak creepovou odolnost zlepsit (blokovani
dislokaci vytvofenim precipitatu vhodnym tepelnym zpracovanim).

6. Pii vysokoteplotnich deformacich dochédzi z fyzikdlné metalurgického hlediska
k dynamickym odpeviiovacim procesiim, které lze identifikovat jako dynamickou a

postdynamickou rekrystalizaci. Bylo mozno také piiblizné stanovit rekrystalizacni teplotu

pro vélcované plechy, pouzité k vyrobé vzorki.

7. Popsané vysledky umoziiuji ur¢it smér dalsiho vyzkumu zaméfeného na zlepSeni
vlastnosti aluminid( Zeleza na bazi Fe; Al upravou technologickych postupt.
8. Na zakladé provedenych experimentli je mozny vyhled dalSich experimentd do
budoucnosti pied konstrukénim pouzitim slitin na bazi aluminidu zeleza Fe;Al v Ceské
republice. Jedna se v zejména o (bez pofadi dulezitosti)

- zji§téni svafitelnosti v zavislosti na zplisobu a na sloZeni slitiny.

- stanoveni obrobitelnosti (zvlasté tiiskového obrabéni) a jejiho zlepSeni vhodnymi

legurami
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pozornost je nutno vénovat stanoveni korozni odolnosti v sirném a oxida¢nim
prostiedi za vyssich teplot

- probiha jiz detailni vyzkum tvéfeni plecht s cilem ziskat tenké plechy vhodné pro
platovani (pouZiti v koroznim prostiedi). Komplexni vyzkum protla¢ovani trubek

se z hlediska pfedpokladanych nakladu jevi jako nereélny.
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